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Tl - Evaporator for liquid sample material in which sample tubes are treated individually to permit 
automation and prevent cross-contamination 

AB - A sight-glass is fitted into the wall of the vessel, which, together with a sensor, allows supervision 
of the liquid level in the sample tube. The sample tube (18) fits inside a vessel (10,12) whose 
walls are electrically heated. The lid (12) is held on the body (10) by vacuum, possibly assisted 
by magnets. A seal (16) is provided between them. The vessel is held in stirrups (42) that allow it 
to be tilted. A motor-driven magnet (30) communicates with a magnet (32) inside the vessel. 
Magnet (32) forms part of a seat provided with a friction ring (36) on which the sample tube (18) 
sits. In operation the sample tube is rotated up to about 1000 rpm whilst heated air is blown at 
(20) onto the liquid surface to mix with the vapor before it is withdrawn by vacuum through pipe 
(24). A vacuum up to 500 millibar is provided. A full tube would start in an upright position but 
would then be tilted, and rotated at lower speeds, to spread a large liquid film onto the wall of the 
container. 
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Tl - Evaporator for liquid sample material in which sample tubes are treated individually to permit 

automation and prevent cross-contamination. 
PR - DE19981041556 19980911 

PN - DE19841556 C1 20000323 DW200019 G01N1/28 004pp 

PA - (BARK-I) BARKEY V 

IC - B01D1/00;B01L7/00;G01N1/28 

IN - BARKEY V 

AB - DE1 9841 556 NOVELTY - A sight-glass is fitted into the wall of the vessel, which, together with a 
sensor, allows supervision of the liquid level in the sample tube. 

- DETAILED DESCRIPTION - The sample tube (18) fits inside a vessel (10,12) whose walls are 
electrically heated. The lid (12) is held on the body (10) by vacuum, possibly assisted by 
magnets. A seal (16) is provided between them. The vessel is held in stirrups (42) that allow it to 
be tilted. A motor-driven magnet (30) communicates with a magnet (32) inside the vessel. Magnet 
(32) forms part of a seat provided with a friction ring (36) on which the sample tube (18) sits. In 
operation the sample tube is rotated up to about 1000 rpm whilst heated air is blown at (20) onto 
the liquid surface to mix with the vapor before it is withdrawn by vacuum through pipe (24). A 
vacuum up to 500 millibar is provided. A full tube would start in an upright position but would then 
be tilted, and rotated at lower speeds, to spread a large liquid film onto the wall of the container. 

- USE - Used as a sample evaporator. 
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- ADVANTAGE - The system is easily adapted to automatic operation. Using individual vessels 
prevents cross-contamination. 

- DESCRIPTION OF DRAWING(S) - The drawing shows a schematic vertical section through the 
evaporator. 

- evaporator vessel 10,12 

- seal ring 16 

- sample tube 18 

- hot air inlet 20 

- suction tube 24 

- driven magnet 30 

- responding magnet 32 

- friction ring 36 

- stirrups 42 

- (Dwg.1/1) 
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® Eindampf-Vorrichtungfurflussiges Probe nmate rial 

® Eine Eindampf-Vorrichlung fur flussiges Proben materi- 
al umfaBt; 

- eine becherformige Aufnahme (10) fur ein ProbengefaS 
(18), die eine integrierte Antrtebseinrichtung (28, 30, 32) 
zum Drehen des ProbengefaBes in der Aufnahme (10) so- 
wie eine Heizeinrichtung (40) zur Erwarmung der Aufnah- 
me (10) auf eine tiber Raumtemperatur liegende Tempe- 
ratur (T1) aufweist; 

- einen dtcht schlielienden, auf die Aufnahme (10) aufsetz- 
baren Deckel (12) mit integrierter Heizeinrichtung (38), die 
den Deckel (12) auf eine uber Raumtemperatur liegende 
Temperatur (T2) erwarmt; 

- eine Absaugeinrichtung (24, 26) zur Erzeugung eines Un- 
terd rucks in dem durch die Aufnahme (10) und den Deckel 
(12) gebildeten Raum (14); und 

- ein Gaszufuhrsystem (20, 22) zum Einleiten eines Gases 
in diesen Raum zum Abtransport der Probendampfe. 
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Die Erfindung betrifft eine Emdampf- Vorrichtung fur 
flUssiges Probenmaierial. 

Eindauipf-Vorrichlungen werden in Laboralorien ver- 
wendet, urn ein LosuDgsmittel von einem geldsten Stoff ab- 
zutrennen. Fur diesen Zweck sind verschiedene Vorrichtun- 
gen entwickelt worden, denen zumeist der Nachteil gemein- 
sam ist, daB sie verhaltnismaBig aufwendig sind und sich 
vor allem nur fur die manuelle Durchfuhrung einzelner Ein- 
dampfvorgange eignen. 

Bei umfangreichen Untersuchungen besteht jedoch oft 
das Problem, daB eine groBe Anzahl von Einzelproben in 
genau vorgegebener Taktfolge so rasch wie mdglich einge- 
danipft werden rnuB. Herkommliche Gerate eignen sich 
nicht oder nur bedingt fur derartige Untersuchungsverfah- 
rcn. Beispielsweise kommt cs bci den viclfach vcrwcndctcn 
Vakuumzentrifugen bei einer groBeren Anzahl von Proben- 
gefaBen aufgrund unterschiedlicher Eindampfzeiten der 
Probenlosungen zu Unwuchtungen und damit Abschaltun- 
gen. Querkontaminationen zwischen den einzelnen Proben- 
gefaBen innerhalb des groBen Rotorraums und die Luftab- 
walzung in diesem sind nicht ausgeschlossen. Bei soge- 
nannien VakuumkreisschQttlern ist ebenfalls eine Querkon- 
tamination innerhalb des groBen Schuttelraumes nicht aus- 
geschlossen. Bei Rotationsverdampfern besteht der Nachteil 
einer umstandlichen Handhabung. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, eine 
Vorrichtung zum Eindampfen von Proben zu schaffen, die 
einfach aufgebaut und einfach in der Handhabung ist und 
sich fur eine weitgehend automatisierte Arbeitsweise unter 
Einsatz eines Roboters eignet 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch eine 
Vorrichtung mit den Merkmalen des Anspruchs 1. 

Die erfindungsgemaBe Eindampf- Vorrichtung umfaBt 
eine becherformige Aufhahme fiirein ProbengefaB, die eine 
integrierte Antriebseinrichtung zum Drehen des Probenge- 
faBes in der Aufhahme so wie eine Heizeinrichtung zur Er- 
warmung der Aufhahme auf eine uber Raumtemperatur lie- 
gende Temperatur Tl aufweist, einen dicht schlieBenden, 
auf die Aufnahme aufsetzbaren Deckel mit integrierter 
Heizeinrichtung, die den Deckel auf eine uber Raumtempe- 
ralur liegende Temperatur T2 erwarmt, eine Absaugeinrich- 
tung zur Erzeugung eines Unterdrucks in dem durch Auf- 
nahme und Deckel gebildeten Raum, und ein Gaszufuhrsy- 45 
stem zum Einleiten eines Gases in diesen Raum zum Ab- 
transport der Probendampfe. 

Wahrend die Beheizung der Aufhahme dazu client, das 
Verdampfen des Losungsmitteis zu fordern, soil durch Er- 
warmung des Deckels verhindert werden, daB das Losungs- 
mittel am Deckel oder im Bereich des Deckels wieder kon- 
densierl. Die Temperatur des Deckels kann daher noch el- 
was hoher liegen als diejenige der Aufnahme. Beispiels- 
weise kann Tl = 60°C und T2 = 70°C betragen. 

Da der Innenraum, der durch Aufhahme und Deckel ge- 
bildet wird, durch Absaugen auf einen Unterdruck gebracht 
wird, wird der Deckel fest an die Aufnahme gesaugt und 
diese damit dicht verschlossen. Zwischen Aufnahme und 
Deckel kann im ubrigen eine geeignete Dichtung vorgese- 
hen sein. Daneben konnen noch andere Mittel zur Festle- 
gung des Deckels auf der Aufhahme vorgesehen sein, wie 
etwa Magneten oder mechanische Verbindungseinrichtun- 
gen. Im ubrigen wird durch Absaugen des Innenraums nicht 
nur cin lcichtcs Vakuum hcrgcstcllt, sondem auch der cnt- 
stehende Losungsmitteldampf abgesaugt. Das Losungsmit- 
tel kann an anderer S telle durch Kondensieren wiederge- 
wonnen werden, sofern eine weitere Verwendung mdglich 
oder das Austreten an die Atmosphare aus Grunden des Um- 
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weltschutzes zu verhindern ist 

Durch Rotation des ProbengefaBes wird auf den inneren 
Wanden des ProbengefaBes ein Russigkeitsfilm abgelagert. 
Bei Drehzahlen von beispielsweise 1 bis 1000 1/min. steigt 
die Russigkeit an den inneren Wanden des ProbengefaBes 
aufgrund der Zentrifugalkraft parabelfbrmig auf. Die da- 
durch entstandene VergroBerung der Russigkeitsoberflache 
fordert die Verdampfung, insbesondere in den Bereichen, in 
denen die Russigkeit nur noch einen dunnen Rim auf der 
Innenflache des ProbengefaBes bildet. Dies geschieht in be- 
sonderem MaBe, wenn die Aufnahme zusammen mit dem 
Deckel und dem in der Aufhahme liegenden ProbengefaB 
wahrend der Drehung geneigt wird. Durch die Schraglage 
und die gleichzeitige Rotation des ProbengefaBes entsteht 
an dessen Innenwanden eine vergroBerte Russigkeitsfilm- 
Oberflache, die aufgrund der Beheizung und der stahdigen 
Absaugung sowic der Gaszufuhr rasch vcrdunstct. Wenn das 
ProbengefaB wahrend der Drehung zugleich geneigt wird, 
reichen niedrigere Drehzahlen des ProbengefaBes aus. 

\forzugsweise wird mit abnehmender Riissigkeitsmenge 
die Drehzahl zuriickgenommen und das ProbengefaB aus 
der senkrechten in die Schraglage gebracht. 

Da das ProbengefaB somit einerseits verhaltnismaBig 
rasch gedreht werden kann, andererseils aber auch in eine 
geneigte Stellung gebracht werden kann, bestehen zahlrei- 
che Moglichkeiten zur Beschleunigung des \ferdampfungs- 
prozesses. Solange das ProbengefaB relativ voll ist, ist es 
nicht sinnvoll, das GefaB zu neigen, da das GefaB schon bei 
relativ geringer Winkelstellung iiberlaufen wiirde. In dieser 
Situation wird das GefaB daher um die senkrechte Achse ge- 
dreht, und zwar mit einer Drehzahl, die relativ hoch liegt 
und so hoch gewahlt sein kann, wie es die jeweils vorhan- 
dene Russigkeitsmenge erlaubt. Mit abnehmender Riissig- 
keitsmenge laBt sich die Russigkeit bei geeigneter Erho- 
hung der Drehzahl weit an den inneren Wanden des Proben- 
gefaBes in einer relativ dunnen Schicht hochziehen. Bei ge- 
ringen Russigkeitsmengen kann es jedoch noch effektiver 
sein, das ProbengefaB in eine stark geneigte Stellung zu 
bringen und relativ langsam zu drehen. Diese Ablaufe sind 
relativ leicht mit Hilfe eines geeigneten Prograrams festzu- 
legen, so daB ein weitgehend automatischer Betrieb ermog- 
licht wird 

Das zugefuhrte Gas kann seinerseils vorgewarmt sein. 

Das Verhaltnis zwischen der Gaszufuhr und dem Absau- 
gen des Innenraums wird so eingestellt, daB ein gewunschter 
Unterdruck im Inneren der Aufnahme erhalten bleibt 

Der Antrieb zur Drehung des ProbengefaBes in der Auf- 
nahme kann beispielsweise einen Motor unterhalb des Pro- 
bengefaBes umfassen, der magnetisch mit einem Drehtelier 
am inneren Boden der Aufnahme gekoppelt ist. 

Vorzugsweise befindet sich in der Wand der Aufhahme 
ein Sichtfenster, durch das der Verlauf des Verdampfungs- 
vorganges beobachtet werden kann. 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung ermoglicht ein weit- 
gehend automatisches Arbeiten. Mit Hilfe eines Roboters 
kann ein ProbengefaB, das beispielsweise uber einen Forde- 
rer zugefuhrt wird, in die Aufnahme eingesetzt werden. Eine 
Hebevorrichtung kann den Deckel auf die Aufhahme absen- 
ken und anschlieBend wieder nach oben zuruckfahren, nach- 
dem beispielsweise der Deckel durch Anlegen des Vakuums 
ausreichend gehalten wird. Sodann kann die Aufnahme mit 
Hilfe einer geeigneten Steuerung in Schraglage gebracht 
werden, und das ProbengefaB kann gedreht werden. Senso- 
rcn konnen den Verlauf des Vcrdampfungsvorgangcs ubcr- 
wachen. Ist dieser Vorgang beendet, so konnen der Drehan- 
trieb abgeschaltet und die Aufhahme in die senkrechte Stel- 
lung zuruckgeschwenkt werden. Der Deckel kann automa- 
tion gedffnet und das ProbengefaB mit Hilfe eines Roboters 
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entnommen werden. 

Da nach der vorliegenden Erfindung die ProbengefaBe 
einzeln in jeweils eine Aufnahme eingesetzt werden und 
diese durch den Deckel verschlossen wird, scheidet eine 
QuerkonLaininaLion zwischen mehreren gleichzeidg einge- 5 
dampften Proben aus. Eine Sichtkontrolle der Restmenge 
der Flussigkeit laBt sich leicht durchfuhren. 

Im folgenden werden bevorzugte Ausfiihrungsbeispiele 
der Erfindung anhand der beigefugten Zeichnung naher er- 
lautert. ^ 10 

Die einzige Figur zeigt einen schematischen senkrechten 
Schnitt durch eine erfindungsgemaBe Vorrichtung. 

In der Zeichnung ist eine becherformige Aufnahme mit 
10 bezeichnet. Die Aufnahme 10 bildet zusammen mit ei- 
nem Deckel 12 einen Hohlraum 14, der durch eine zwischen 15 
der Aufnahme und dem Deckel liegende Dichtung 16 dicht 
abgcschlosscn wird. In der Aufnahme 10 befindet sich gc- 
maB der Zeichnung ein ProbengefaB 18, das eine einzu- 
dampfende Probenfliissigkeit enthalt. 

Durch den Deckel 12 tritt einerseits ein Blasrohr 20 ein, 20 
das auf die Oberflache der Probenfliissigkeit gerichtet ist 
und auf der AuBenseite des Deckels mit einem Schlauch 22 
in Verbindung stent, der mit einer Druckgasquelle, insbe- 
sondere Druckluflquelle verbunden ist. Durch das Blasrohr 
20 wird ein Gas, das vorzugsweise vorgewannt ist, auf die 25 
Oberflache der Probenfliissigkeit geblasen. Dadurch wird 
der Verdampfungsvorgang gefordert und entstandene ge- 
ringe Dampfmengen werden unverziiglich abtransportiert. 
Weiterhin tritt in den Deckel 12 ein Saugrohr 24 ein, das auf 
der AuBenseite des Deckels ebenfalls mit einem Schlauch 30 
26 verbunden ist, der mit einer Unterdruckquelle, etwa einer 
Vakuumpumpe, verbunden ist. Diese Vakuumpumpe ist so 
ausgelegt, daB trotz der Gaszufuhr uber das Blasrohr 20 in 
dem Hohlraum 14 ein Vakuum von beispielsweise 100 bis 
500 Millibar aufrechterhalten wird. 35 

Unterhalb der Aumahme 10 befindet sich ein kastenfor- 
miges Gehause, in dem sich ein Motor 28 befindet. Dieser 
Motor dreht einen lediglich angedeuteten Magneten 30, der 
mit einem Magneten 32 im Inneren der Aufnahme 10 und 
hier innerhalb eines Drehtellers 34 zusammenwirkt Der 40 
Drehteller 34 weist eine schalenfbrmige Oberflache auf, in 
die am Rand ein umlaufender Silikonring 36 eingelassen ist. 
Auf diesem Silikonring 36 steht das ProbengefaB 18, das 
aufgrund der Reibung, die zwischen dem Silikonring 36 und 
dem ProbengefaB besteht, durch den Drehteller 34 in Dre- 45 
hung versetzt werden kann. Der Drehteller 34 ist am Boden 
der Aufnahme 10 in geeigneter, nicht gezeigter Weise dreh- 
bar gelagert. Im ubrigen konnen nicht gezeigte Fubrungen 
vorgesehen sein, die dafiir sorgen, daB das ProbengefaB 18 
auch bei geneigter Stellung der Aufnahme 10 ausreichend 50 
leichtgangig fur eine Drehung um seine Langsachse gefubrt 
wird. 

Die Zeichnung zeigt im ubrigen Leitungen 38 und 40, die 
in den Deckel 12 einerseits und die Aufnahme 10 anderer- 
seits eintreten. Dabei kann es sich beispielsweise um Versor- 55 
gungsleitungen von in den Deckel und die Aufnahme einge- 
betteten elektrischen Heizelementen handeln. Die Art dieser 
Heizelemente ist unerheblich, jedoch sollten sie in jedem 
Falle eine relativ genaue Temperaturregelung errnoglichen. 

In der Zeichnung ist im ubrigen schematisch eine bugel- 60 
formige Halterung 42 angedeutet, in der die Aufnahme 10 
aufgehangt ist und die eine Schwenkung der Aufnahme 10 
um eine waagerechte Achse 44 ermoglicht. 

In der vorangegangenen Bcschrcibung ist davon ausgc- 
gangen worden, daB der Deckel 12 auf der Aufnahme durch 65 
das im Innenraum gebildete Vakuum gehalten wird. Alter- 
nate oder zusatzlich kann der Deckel auch magnetisch oder 
durch mechanische Verbindungsmittel gehalten sein. 
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Die erfindungsgemaBe Vorrichtung ermoglicht eine weit- 
gehend automatisierte Arbeitsweise. Die Drehung und ggfs. 
auch Schwenkung des ProbengefaBes kann nach einem vor- 
gegebenen Programm erfolgen, das im ubrigen in Abhan- 
gigkeit von der Fliissigkeitsinenge und der Hussigkeitsart 
variiert werden kann. Dies gilt auch fur den Betrieb der Va- 
kuumpumpe, die den Innenraum der Aufnahme absaugt, 
und fur die Steuerung der Gaszufuhr. Selbst das Abheben 
und Aufsetzen des Deckels und das Einsetzen und Entneh- 
men des ProbengefaBes laBt sich mit einem geeigneten Ro- 
botersystem losen. 

Patentanspriiche 

1. Eindampf- Vorrichtung fur fliissiges Probenmaterial, 
mit: 

- cincr bcchcrformigcn Aufnahme (10) fur cin 
einzelnes ProbengefaB (18), die eine integrierte 
Antriebseinrichtung (28, 30, 32) zum Drehen des 
ProbengefaBes in der Aufnahme (10) um seine 
Achse sowie eine Heizeinrichtung (40) zur Erwar- 
mung der Aufnahme (10) auf eine uber Raumtem- 
peratur liegende Temperatur (Tl) aufweist; 

- einem dicht schliefienden, auf die Aufnahme 
(10) aufsetzbaren Deckel (12), der mit der Auf- 
nahme (10) einen dicht geschlossenen Hohlraum 
(14) bildet; 

- einer in den Deckel integrierten Heizeinrich- 
tung (38), die den Deckel (12) auf eine uber 
Raumtemperatur liegende Temperatur (T2) er- 
warmt; 

- einer Absaugeinrichtung (24, 26) zur Erzeu- 
gung eines Unterdrucks in dem durch die Auf- 
nahme (10) und den Deckel (12) gebildeten Raum 
(14); und 

- einem Gaszufuhrsystem (20, 22) zum Einleiten 
eines Gases in diesen Raum zum Ab transport der 
Probendampfe. 

2. Eindampf- Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Aufnahme (10) um eine waa- 
gerechte Achse (44) kippbar ist. 

3. Eindampf- Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Antrieb (28, 30, 32) 
zum Drehen des ProbengefaBes (18) einen Motor (28) 
unterhalb der Aufnahme (10) umfaBt, der magnetisch 
mit einem das ProbengefaB aufhehmenden Drehteller 
(34) im Inneren der Aufnahme (10) gekoppelt ist. 

4. Eindampf- Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 
bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB in der Wand der 
Aufnahme (10) ein Sichtfenster vorgesehen ist 

5. Eindampf- Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 
bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB in der Aufnahme 
(10) ein Sensor zur Uberwachung des jeweiligen Full- 
stands im ProbengefaB (18) vorgesehen ist. 

6. Eindampf- Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 
bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Antriebsein- 
richtung (28, 30, 32) auf Drehzahlen in der GroBenord- 
nung von 1 bis 1000 Vmin. ausgelegt ist. 

7. Eindampf- Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 
bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB Haltemagneten 
zum Verbinden des Deckels (12) mit der Aufnahme 
(10) vorgesehen sind. 



Hicrzu 1 Scitc(n) Zcichnungcn 
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